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entanspruche: 

1. Feste Magnesiurnhydroxidteilchen, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie (1) eine Deformation 5 
in der (lOl)-Richtung von nicht mehr als 3,0 x 10" 3 , 
(2) eine KristailitgroBe in der (lOl)-Richtung von 
mehr als 800 A und (3) eine spezifische Oberfiache, 
bestimmt nach dem BET-Verfahren, von weniger als 

20 m 2 /g besitzen und daB sie mit anionischen io 
oberflachenaktiven Stoffen uberzogen sind. 

2. Magnesiurnhydroxidteilchen nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, daB die anionischen ober- 
flachenaktiven Stoffe aus der Gruppe von Alkalisal- 
zen hoherer Fettsauren der Formel 1 5 

RCOOM, 
Alkylsulfatsalzen der Formel 
ROSO3M, 

Alkylsulfonatsalzen der Formel 20 
RSO3M, 

Alkylarylsulfonatsalzen der Formel 

R-Aryl-S0 3 M 
und sulfosuccinatestersalzen der Formel 



ROCOCH2 
ROCOCHSO3M 



25 



JO 



worin jeweils R eine Alkylgruppe mit 8 bis 30 
Kohlenstoffatomen und M ein Alkaliatom bedeuten, 

gewahlt sind. 

3. Verwendung der festen Magnesiumoxidteilchen 
nach Anspruch 1 oder 2 in thermoplastischen 35 
synthetischen Harzmassen. 



Mg(OH) 2 

entspricht und eine Deformation in der (lOl)-Richtung 50 
von nicht mehr als 3,0 x 10 ~ 3 , eine KristailitgroBe in der 
gleichen Richtung von mehr als 800 A und eine 
spezifische Oberfiache, bestimmt nach dem BET-Ver- 
fahren, von weniger als 20 m 2 /g besitzt, sowie deren 
Verwendung, insbesondere fur thermoplastische synthe- 55 
tische Harzmassen mit verbesserten Eigenschaften, wie 
uberlegene Feuerverzogerung oder Schmelzformbar- 
keit. 

Magnesiumhydroxid ist seit langem bekannt und wird 
in einem groBen Bereich von Anwendungsgebieten 60 
eingesetzt. Beispielsweise wird es verwendet, urn 
thermoplastischen synthetischen Harzen eine Feuerver- 
zogerung zu erteilen. Wenn es in thermoplastische 
synthetische Harze in ausreichender Menge zur 
Erteilung eines ausreichenden Feuerverzogerungseffek- 65 
tes einverleibt wird, werden die physikalischeri Eigen- 
schaften des Harzes, insbesondere Schlagfestigkeit oder 
Dehnung, verschlechtert. Weiterhin wird zum Zeitpunkt 



der S^^Rlzformung der erhaltenen Harzmasse die 
FlieBfarngkeit des Harzes verringert, und dessen 
Formbarkeit und Formungswirksamkeit werden herab- 
gesetzt. Auch haben die erhaltenen Formgegenstande 
haufig ein Silbermuster, das ein schlechtes Aussehen 
bewirkt. 

Anhand von Untersuchungen wurde festgestellt, daB 
diese Nachteile auf strukturelle charakteristische 
Eigenschaften zuruckzufiihren sind, die den ubiicherwei- 
se erhaltlichen Magnesiumhydroxiden anhaften, insbe- 
sondere ihre Verformung, KristailitgroBe und spezifi- 
sche Oberfiache. 

Bekanntiich haben die ublicherweise erhaltlichen 
Magnesiumhydroxide eine groBe Deformation, und ihre 
Deformation in der (lOl)-Richtung betragt mindestens 
3,6 xl0~ 3 und erreicht haufig etwa 10xl0- J . Die 
KristailitgroBe der ublichen Magnesiumhydroxide ist 
gering und hochstens etwa 700 A und liegt allgemein im 
Bereich von 100 bis 700 A. Weiterhin besitzen sie eine 
groBe Oberfiache, bestimmt nach dem BET-Verfahren, 
welche mindestens 20 m 2 /g ist und im Bereich von 20 bis 
100 m 2 /g liegt. 

Die groBe Deformation in der Struktur des 
Magnesiumhydroxids bedeutet, daB die Polaritat der 
Oberfiache der Kristalliten groB ist und die Kristallite 
eine Neigung zur sekundaren Aggregation mit Wasser 
als Binder zeigen. Infolgedessen erfolgt leicht eine 
sekundare Aggregation, und die Kristallite aggregieren 
sich zu Teilchen mit einer GroBe von 10 bis 100 p.m. 
Somit enthalten selbst nach der Trocknung des 
Magnesiumhydroxids die Aggregate nicht zu vernach- 
lassigende eingeschlossene Mengen an Wasser und Luft. 
Da die ublicherweise erhaltlichen Magnesiumhydroxide 
eine derartig groBe Verformung ihrer Struktur besitzen, 
haben sie eine schlechte Affinitat fiir thermoplastische 
synthetische Harze, insbesondere soiche mit einer 
groBen Hydrophobic oder geringen Polaritat, beispiels- 
weise Polyolefine. AuBerdem ist vermutlich aufgrund 
*d,er»s,tafik^ 

barkeit in Harzen auBerst schlecht Tatsachlich haben 
Harzmassen, die die ublicherweise erhaltlichen Magne- 
siurnhydroxidteilchen enthalten, eine schlechte Form- 
barkeit und zeigen eine verringerte Formungswirksam- 
keit. Weiterhin bedingt die schlechte Affinitat des 
Magnesiumhydroxides zu den Harzen das Auftreten 
von Hohlraumen in der Grenzflache zwischen dem 
Harz und den Magnesiurnhydroxidteilchen. Dies verur- 
sacht wiederum eine Verschlechterung der physikali- 
schen Eigenschaften der Harzmasse, insbesondere der 
Schlagfestigkeit oder Dehnung, und erschwert das 
gleichfdrmige Dispergieren der Magnesiurnhydroxid- 
teilchen in dem Harz. Die Anwesenheit von Wassermo- 
lekiilen und Luft inrolge der Sekundaraggregation der 
Kristallite verursacht ein schlechtes Aussehen der 
erhaltenen hergestellten Gegenstande, beispielsweise 
durch Ausbildung eines Silbermusters, da Wasser und 
Luft zum Zeitpunkt der Herstellung freigesetzt werden 
konnen. Infolgedessen ist die Schmelzformung der 
Harze schwierig glatt auszufiihren, und die Dispersion 
des Magnesiumhydroxides in dem Harz wird ungleich- 
maBig. 

Anhand von ausgedehnten Untersuchungen wurde 
festgestellt, daB Magnesiurnhydroxidteilchen mit neuen 
strukturellen Eigenschaften, die eindeutig von denjeni- 
gen der ublichen Magnesiurnhydroxidteilchen unter- 
scheidbar sind, erhalten werden konnen und daB, wenn 
diese Magnesiurnhydroxidteilchen mit der neuen Struk- 
tur mit einem anionischen oberflachenaktiven* Stoff 



40 

Die Erfindung betrifft feste, mit anionischen, oberfla- 
chenaktiven Stoffen uberzogene Magnesiurnhydroxid- 
teilchen und deren Verwendung. 

Insbesondere betrifft die Erfindung Magnesiurnhy- 
droxidteilchen, die mit einem anionischen oberflachen- 45 
aktiven Stoff uberzogen sind, wobei das Magnesiumhy- 
droxid der nachstehenden Formel 
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uberzogen werden, sie uberlegend^^^enschaften 

besitzen und frei von den Nachteilen der iiblichen 
Magnesiumhydroxidteilchen sind. Es wurde auch gefun- 
den, daB die iiberzogenen Magnesiumhydroxidteilchen 
mit der neuen Struktur vorteilhaft im technischen 5 
MaBstab durch sehr einfache MaBnahrnen hergestellt 
werden konnen. 

Aufgabe der Erfindung ist die Schaffung von festen, 
mit anionischen oberflachenaktiven Stoffen uberzogene 
Magnesiumhydroxidteilchen einer neuartigen Struktur in 
mit verbesserten anwendungstechnischen Eigenschaf- 
ten, insbesondere iiberlegene Eigenschaften bei Ver- 
wendung als Flammverzogerungsmittel fur thermopla- 
stische synthetische Harze. 

Die Losung dieser Aufgabe erfolgt gemaB der 13 
Erfindung durch die Schaffung von festen Magnesium- 
hydroxidteilchen, die dadurch gekennzeichnet sind ( daB 
sie (1) eine Deformation in der (lOl)-Richtung von nicht 
mehr als 3,0xl0- J , (2) eine KristallitgroBe in der 
(lOl)-Richtung von mehr als 800 A und (3) eine 20 
spezifische Oberflache, bestimmt nach dem BET-Ver- 
fahren, von weniger als 20 m 2 /g besitzen und daB sie mit 
anionischen, oberflachenaktiven Stoffen uberzogen 
sind. 

Die erfindungsgemaB eingesetzten Magnesiumhydro- 25 
xidteilchen lassen sich von den iiblichen Magnesiumhy- 
droxidteilchen der Formel Mg(OH)2 dadurch unter- 
scheiden, daB die Deformation der letzteren mindestens 
3,6 x 10~ 3 betragt. Ublicherweise liegt die Deformation 
in der (lOl)-Richtung des Magnesiumhydroxids gemaB 30 
der Erfindung innerhalb des Bereiches von beispielswei- 
se 3,0 x 10~ 3 bis 0,1 x 10" 3 . Ferner hat das erfindungsge- 
maB eingesetzte Magnesiumhydroxid eine Kristallitgro- 
Be in der (lOl)-Richtung von mehr als 800 A. Dies stellt 
ein weiteres Strukturmerkmal des erfindungsgemaB r> 
eingesetzten Magnesiumhydroxids dar, da die Kristallit- 
groBen der iiblichen Magnesiumhydroxide 100 bis 700 A 
betragen. Ublicherweise liegt die KristallitgroBe des 
erfindungsgemaB eingesetzten Magnesiumhydroxids 
innerhalb des Bereiches von mehr als 800 A bis 40 
10 000 A. 

Die iiblichen Magnesiumhydroxide besitzen eine 
spezifische Oberflache, bestimmt nach dem BET-Ver- 
fahren, von 20 bis 100 m 2 /g. Demgegeniiber liegt die 
spezifische Oberflache des Magnesiumhydroxids gemaB 45 
der Erfindung bei weniger als 20 m 2 /g, beispielsweise im 
Bereich von mindestens 1 m 2 /g, jedoch weniger als 
20 m 2 /g. 

Das Magnesiumhydroxid mit der vorstehend angege- 
benen neuen Struktur kann durch hydrothermale 30 
Behandlung von basischem Magnesiumchlorid oder 
Magnesiumnitrat der folgenden Formel 

Mg(OH) 2 -,A x • m H 2 0, 

worin A CI oder NO3, x eine Zahi von mehr als 0, jedoch ^ 
niedriger als 0,2 und m eine Zahl von 0 bis 6 bedeuten, 
welches sich von den iiblichen Magnesiumhydroxiden 
entsprechend Mg(OH)2 oder dem iiblichen Magnesium- 
hydroxychlorid entsprechend Mg(OH)Cl unterscheidet, 
in einem waBrigen Medium bei erhdhtem Druck 60 
erhalten werden. 

Das basische Magnesiumchlorid oder Magnesiumni- 
trat der vorstehenden Formel kann durch Urnsetzung 
von Magnesiumchlorid oder Magnesiumnitrat mit einer 
alkalischen Substanz in einem waBrigen Medium 65 
hergestellt werden, wobei die Menge der alkalischen 
Substanz hinsichtlich des Magnesiumchlorids oder 
Magnesiumnitrates eingestellt wird, vorzugsweise 0,3 



bis 0,95 Aquiyalente, iH^PSondere 0,5 bis 0,95 
Aquivalente, je Aquivalent der letzteren. 

Bei der Herstellung einer Verbindung der Formel 

Mg(OH) 2 -.A< - mH 2 0, 

wie sie zur Herstellung des erfindungsgemaB eingesetz- 
ten Magnesiumhydroxids eingesetzt wird, wird es 
bevorzugt, daB das Aquivalentverhaltnis von [OH] der 
alkalischen Substanz zu [Mg 2+ ] des Magnesiumchlorids 
oder Magnesiumnitrats bei 2 [OH]/[Mg 2+ ] = 0,3 bis 0,95 
gehalten wird und daB auch eine ausreichende Menge 
an Chlorionen wahrend der Urnsetzung vorliegt. 
Giinstige Ergebnisse konnen durch Zusatz der alkali- 
schen Substanz, beispielsweise Calciumhydroxid, in 
einer geregelten Menge, die die vorstehende Aquiva- 
Ientbeziehung erfulit, zu einer waBrigen Losung, die 
beispielsweise Calciumchlorid sowie Magnesiumchlorid 
enthalt, erhalten werden. Das nach dem iiblichen 
Verfahren erhaltene Mg(OH) 2 kann kein Magnesiumhy- 
droxid mit der neuen vorstehend geschilderten Struktur 
werden, selbst wenn es in einem waBrigen Medium auf 
erhohte Temperatur erhitzt wird. Das basische Magne- 
siumnitrat kann in der gleichen Weise wie vorstehend 
hergestellt werden, ausgenommen daB Magnesiumni- 
trat anstelle von Magnesiumchlorid verwendet wird, 
und kann in gleicher Weise bei der Herstellung des 
neuen Mg(OH) 2 gemaB der Erfindung verwendet 
werden. f ^ 

Die Reaktion zur Bildung des basischen Magnesi- 
umchlorids oder Magnesiumnitrats wird bei einer 
Temperatur von etwa 0 bis etwa 50° C, vorzugsweise bei 
etwa 10 bis etwa 20° C, durchgefuhrt Die Reaktion wird 
in einem waBrigen Medium unter solchen Bedingungen 
ausgeftihrt, daB das Magnesiumchlorid oder Magnesi- 
umnitrat vollstandig mit der alkalischen Substanz 
kontaktiert werden kann. Beispielsweise kann dies 
durch Zusatz von Calciumhydroxid in einer Menge, urn 
die vorstehend aufgefuhrte Aquivalentbeziehung zu 
erfullen, zu einer waBrigen Losung von Magnesiumchlo- 
rid, Magnesiumnitrat oder sowohl Magnesiumchlorid 
als auch Calciumchlorid, erreicht werden. Beispiele fur 
alkalische Substanzen sind Calciumhydroxid, Ammo- 
niak und Alkalihydroxide. 

Das Magnesiumhydroxid mit der neuen Struktur kann 
durch Erhitzen des basischen Magnesiumchlorids oder 
basischen Magnesiumnitrats 

Mg(OH) 2 -*Ar ■ m H 2 0, 

welches nach dem vorstehend geschilderten oder einem 
anderen Verfahren gebildet wurde, in einem waBrigen 
Medium bei erhohtem Druck, vorzugsweise mindestens 
5 kg/cm 2 , beispielsweise etwa 5 bis 30 kg/cm 2 , gebildet 
werden. Hierbei ist es nicht notwendig, das basische 
Magnesiumchlorid aus dem es enthaltenden Reaktions- 
gemisch zu isolieren, sondern das Reaktionsgemisch 
kann direkt bei erhohtem Druck erhitzt werden. Dieses 
Verfahren wird bevorzugt. Das Magnesiumhydroxid mit 
der neuen Struktur kann selbst dann nicht gebildet 
werden, wenn gewohnliches Magnesiumhydroxid oder 
das bekannte Magnesiumhydroxychlorid in der gleichen 
Weise in einem waBrigen Medium bei erhohtem Druck 
erhitzt wird. Die Warmebehandlung bei erhohtem 
Druck kann bei einer Temperatur von beispielsweise 
etwa 150 bis etwa 250° C durchgefiihrt werden. 

Im Vergleich zu den iiblichen Magnesiumhydroxiden 
hat das Magnesiumhydroxid mit der neuen vorstehend 
geschilderten Struktur eine markant kieine Verformung 
in der (lOl)-Richtung, eine groBe KristallitgroBe in der 
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gleichen Richtung^^B eine sehr kleine spezifische 
Oberflache, bestimmfflach dem BET-Verfahren. Wegen 
dieser Struktureigenschaften ist die Oberflachenpolari- 
tat der Kristallite auBerst gering oder nahezu Null, und 
die Sekundaraggregation der Kristallite tritt nicht 
merklich auf. 

AuBerdem ist das Magnesiumhydroxid gemaB der 
Erfindung nicht massig und hat eine niedrige Hohiraum- 
konzentration. Dies dient zur Oberwindung der 
Nachteile der schlechten Affinitat des Magnesiumhy- 
droxids zu Harzen, der schlechten Formbarkeit oder der 
schlechten Oberflacheneigenschaften der Formgegen- 
stande, wie sie mit der Einverleibung der ublichen 
Magnesiumhydroxide in plastische Harze verbunden 
sind. Auch eine Verschlechterung der physikalischen 
Festigkeit der Formgegenstande kann vermieden 
werden. 

Die Deformation in der (lOl)-Richtung und die 
KristallitgroBe von Magnesiumhydroxid wurde nach 
der Arbeitsweise, wie sie in der Veroffentlichung von 
G. K. Williamson und W. H. Hail in Acta Metallurgica 
Bd. 1, 1953, S. 22 bis 31, angegeben ist, bestimmt. 

Die Bestimmung der spezifischen Oberflache erfolgte 
nach dem BET-Verfahren unter Anwendung der 
Stickstoffadsorptions-Isotherme bei — 196° C. 

Die Rontgenbeugungswerte des basischen Magnesi- 
umchlorids gemaB der Erfindung sind in der nachstehen- 
den Tabelle I aufgefuhrt. 

Tabelle I 



d(A) 



Uh 



hkl 



8,18 

4,09 

2,704 

2,263 

2,030 

1,563 

1,536 



100 

48 
27 
34 
9 

39 
14 



003 
006 
101 
106 
108 
110 
113 



llh 



hkl 



8,18 

4,07 

2,650 

2,366 

2,021 



100 
42 
15 
15 
9 



003 
006 
102 
105 
10*8 



20 



25 



JO 



35 



40 



FuBnote: 

Die Hexagonal-Gitterkonstanten sind 
flo ^ 3,13 A, cq — 24,6 A. 

45 

Das erfindungsgemaB verwendete 
Mg(OH) 2 _*CL- mH 2 0 

besitzt eine neue, von der Struktur der bekannten 50 
Verbindungen unterschiedliche Struktur. 

Ahnliche Werte zu denjenigen der Tabelle I des 
neuen basischen Magnesiumnitrats entsprechend der 
Formel 

Mg(OH) 2 -4N0 3 )^ • H 2 0 

sind in der nachfolgenden Tabelle II aufgefuhrt. 

Tabelle II 



d(A) 



hkl 



1,563 
1,536 



19 

9 



110 
113 



10 



FuBnote: 

Die Hexagonal-Gitterkonstanten sind: 
a 0 * 3,12 A, Co 4= 24,4 A. 

Die Magnesiumhydroxidteilchen gemaB der Erfin- 
dung werden mit einem anionischen oberflachenaktiven 
Stoff uberzogen. Diese iiberzogenen Magnesiumhydro- 
xidteilchen werden als Feuerverzogerungsmittel oder 
als feuerverzogernder Fiillstoff fiir thermoplasttsche 
Harze oder wasserlosliche Anstrichmassen besonders 
vorteilhaft verwendet. Das Oberziehen mit dem 
anionischen oberflachenaktiven Stoff kann durch 
Kontaktierung der Magnesiumhydroxidteilchen mit 
dem anionischen oberflachenaktiven Stoff ausgefuhrt 
werden. Beispielsweise wird eine waBrige Losung der 
gewunschten Menge eines anionischen oberflachenakti- 
ven Stoffes mit den festen Teilchen des Magnesiumhy- 
droxids beispielsweise unter ausreichendem Ruhren 
oder durch hydrothermale Behandlung bei 120 bis 
250° C innig vermischt, wobei ein festes Pulver der mit 
dem anionischen oberflachenaktiven Stoff iiberzogenen 
Magnesiumhydroxidteilchen gebildet wird. Bei dieser 
Behandlung wird der anionische oberflachenaktive Stoff 
auf der Oberflache der festen Magnesiumhydroxidteil- 
chen chemisch adsorbiert. Bei Einverleibung der auf 
diese Weise iiberzogenen Magnesiumhydroxidteilchen 
in thermoplastische synthetische Harze oder wasserlos- 
liche Anstrichmassen werden uberlegene Eigenschaften 
erhalten. 

Die Menge des aufzuziehenden anionischen oberfla- 
chenaktiven Stoffes kann in gewiinschter Weise 
geregelt werden. Bevorzugt werden feste Pulver der 
iiberzogenen Magnesiumhydroxidteilchen, die unter 
Anwendung einer waBrigen Losung mit einem Gehalt 
von etwa 5 mMol bis etwa 30 mMol je Liter Wasser des 
oberflachenaktiven Stoffes uberzogen wurden. Die 
Menge des an den festen Teilchen des Magnesiumhy- 
droxids gemaB der Erfindung adsorbierten anionischen 
oberflachenaktiven Stoffes betragt vorzugsweise etwa 
das ! /4- bis etwa 3fache, insbesondere das 1- bis 2,5fache 
der Menge X (in mMol), die zum Oberziehen der 
gesamten Oberflache der Feststoffteilchen (1 g) mit 
einer monomolekularen Schicht des anionischen ober- 
flachenaktiven Stoffes erforderlich ist Die Menge X 
(mMol) kann entsprechend der folgenden Gleichung 
berechnet werden: 



55 



6,02 x C 



(mMol) 



worin C den Absolutwert der Adsorptions-Quer- 
schnittsflache (A) 2 je Molekul des verwendeten 
anionischen oberflachenaktiven Stoffes und Y den 
60 Absolutwert der spezifischen Oberflache (m 2 /g) der 
Magnesiumhydroxidteilchen gemaB der Erfindung an- 
geben. 

Die gemaB der Erfindung erhaltenen mit dem 
anionischen oberflachenaktiven Stoff iiberzogenen 
65 Magnesiumhydroxidteilchen besitzen vorteilhafte 
Eigenschaften. Beispielsweise konnen Formmassen mit 
verbesserten Eigenschaften, insbesondere solche, die fiir 
die Schmelzformung geeignet sind, durch Einverleibung 
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der uberzogenen Magnesium hydroxidteiM^PT in ther- 
moplastische synthetische Harze, vorzugsweise solche 
ink groBer Hydrophobic und groBer Unpolaritat, als 
Feuerverzogerungsmittel oder flammverzogernder 
Fulistoff in einer Menge von etwa 50 bis etwa 250 
Gew.-Teilen je 100 Gew.-Teile Harz erhalten werden. 
Beispiele fur thermoplastische synthetische Harze 
umfassen Styrolharze, wie Homo- oder Copolymere 
von Styrol, Olefinharze, wie Homo- oder Copolymere 
von Olefinen, Polyesterharze, Polycarbonatharze, Po- 
lyamidharze, Acetalharze und Gemische dieser Harze. 
Diese Massen konnen in Form von schmelzgeformten 
Gegenstanden vorliegen. Weiterhin konnen durch 
Einverleibung der uberzogenen Magnesiumhydroxid- 
teilchen gemaB der Erfindung in Anstrichmassen oder 
Lacke in einer Menge von etwa 5 bis etwa 150 
Gew.-Teilen auf je 100 Gew.-Teile des Harztragers 
Anstrichmassen mit verbesserten Eigenschaften erhal- 
ten werden. 

Verschiedene ubliche Zusatze konnen weiterhin in die 
thermoplastischen Harzmassen oder Anstrichmassen 
gemaB der Erfindung einverleibt werden. 

Beispiele derartiger Zusatze sind Farbungsmittel 
(organische und anorganische Pigmente), wie 

Isoindoiinon, Kobaltaluminat, 

RuB oder Cadmiumsulfid, 
andere Fiillstoffe, wie 

Calciumcarbonat, Aluminiumoxid, 

Zinkoxid oder Talk, 
Antioxidationsmittel, wie 

2,6-Di-tert-butyl-4-methyIphenol, 

2,2'-Methylenbis- 

(4-methyl-6-tert-butylphenol), 

Dilaurylthiodipropionat oder 
Tridecylphosphit, 
Ultraviolett-Absorbiermittel, wie 

2-Hydroxy-4-methoxybenzophenon, 

2-(2'-Hydroxy-5-methylphenyl)-benzotriazoI, 

2-AthylhexyI-2-cyano-3,3-diphenylacrylat, 

Phenylsalicylat oder 

Nickelbisoctylphenylsulfid, 
Plastifizierer, wie 

Di-2-athyIhexylphthalat, 

Di-n-butylphthalat, Butylstearat oder 

epoxidiertes Sojabohnenol und 
Gleit- oder Schmiermittel, wie 

Zinkstearat, Calcium-, Aluminium- 
und andere Metallseifen oder Poiyathylenwachs. 

Diese Zusatze konnen in ublichen Mengen eingesetzt 
werden. Beispielsweise betragt die Menge des Far- 
bungsmittels etwa 0,1 bis etwa 3 Gew.-Teile, die Menge 
des weiteren Fiillstoffes bis zu etwa 20 Gew.-Teile, die 
Menge des Antioxadationsmittels oder Ultraviolett-Ab- 
sorbiermittels etwa 0,001 bis etwa 5 Gew.-Teile, die 
Menge des Plastifizierers bis zu etwa 20 Gew.-Teilen 
und die Menge des Gleit- oder Schmiermittels bis zu 
etwa 10 Gew.-Teilen, wobei samtliche Mengenangaben 
auf 100 Gew.-Teile der Harzkomponente bezogen sind. 

Die bevorzugten zum Oberziehen der Magnesiumhy- 
droxidteilchen gemaB der Erfindung verwendeten 
anionischen oberflachenaktiven Stoffe umfassen Alkali- 
salze hoherer Fettsauren der Formel 

RCOOM, 
Alkylsulfatsalze der Formel 

ROSO3M, 
Alkyisulfonatsalze der Formel 

RSO3M, 



Alkylarylsulfonatsalze der For 

R-Aryl-SOjM, 
und Sulfosuccinatestersalze der Formel 

ROCOCH, 
I 

ROCOCHSO3M 

worin jeweils R eine Alkylgruppe mit 8 bis 30 
Kohlenstoffatomen und M ein Alkaliatom bedeuten. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die 
Verwendung der mit den anionischen oberflachenakti- 
ven Stoffen uberzogenen festen Magnesiumhydroxid- 
teilchen in thermoplastischen synthetischen Harzmas- 
sen in einer Menge von etwa 50 bis 250 Gew.-Teilen 
Magnesiumhydroxidteilchen auf 100 Gew.-Teile des 
thermoplastischen synthetischen Harzes. 

Die anionischen oberflachenaktiven Stoffe konnen 
sowohl allein als auch im Gemisch von zwei oder 
mehreren eingesetzt werden. 

Spezifische Beispiele for oberflachenaktive Stoffe 
sind 

Natriumstearat, Kaliumbehenat, 
Natriumoctacosanat, Kaliumstearat, 
2) Natriumoleat, Kaliumoleat, 

Natriumpalmitat, Kaliumpalmitat, 
Natriumlaurat, Kaliumlaurat, 
Natriumdilaurylbenzolsulfonat, 
Kaliumoctadecylsulfat, 
io Natriumlaurylsulfonat oder 

Dinatrium-2-sulfoathyi-a-sulfostearat. 
Die folgenden Beispiele und Vergleichsbeispieie 
erlautern die Erfindung im einzelnen. Die Herstellung^ 
des Magnesiumhydroxids wird in den Hersteliungsbei- 
35 spielen erlautert. 

Herstellungsbeispiel 1 
fur Magnesiumoxid der neuen Struktur zur 
Anwendung gemaB der Erfindung 

40 5 Liter einer waBrigen Magnesiumchloridlosung mit 
einer Konzentration von 1,5 Mol/Liter (Temperatur der 
Losung 15° C) wurden in ein ReaktionsgefaB mit einem 
Inhalt von etwa 10 Litem gebracht und die Losung 
ausreichend mittels eines Riihrers geruhrt. Eine 

4 j Ammoniaklosung mit einer Konzentration von 10 
Mol/Liter (Temperatur der Losung 15°C) wurde zu 
einer Menge von 1,35 Liter (entsprechend 0,9 Aquiva- 
lente Magnesiumchlorid) im Verlauf von etwa 10 
Minuten zugesetzt 

50 Ein Teil der erhaltenen Suspension wurde unmittelbar 
bei verringertem Druck filtriert und dann griindlich mit 
Wasser und anschlieBend mit Aceton gewaschen. Das 
Produkt wurde wahrend etwa 2 Stunden bei Raumtem- 
peratur getrocknet und durch Rontgenbeugung und 

55 durch ein chemisches Analysenverfahren analysiert. 
Durch Rontgenbeugung wurde das Produkt als 
basisches Magnesiumchlorid mit der erfindungsgemaB 
angegebenen Struktur identifiziert Die chemische 
Analyse zeigte, daB dieses Produkt die Zusammenset- 

60 zung 

Mg(OH), <x, 3 Cl 0 ,o97 • m H 2 0 

hatte. Die Anwesenheit von Kristallisationswasser 
wurde durch DTA und TGA bestimmt Unmittelbar 
65 nach der Umsetzung wurde ein groBerer Teil der 
verbliebenen Suspension in einen 20-Liter-Autoklaven 
gebracht und hydrothermal bei 180°C wahrend 8 
Stunden behandelt. Diese Warmebehandlung wurde 

030 144/231 



BNSDOCID: <DE 2659933B 1 J_> 



innerhalb 2 Stuna^^Pt Ende der Reaktion ausgefiihrt, 
da diese unstabile Substanz behandeit werden muBte, 
wahrend sie unzersetzt blieb. 

Nach der hydrothermalen Behandlung wurde das 
Produkt bei verringertem Druck filtriert, mit Wasser 5 
gewaschen und getrocknet. Das erhaitene Produkt 
wurde als Magnesiumhydroxid durch Rontgenbeugung 
identifiziert. Es hatte eine Deformation in der 
(lOl)-Richtung von 0,970 x 10~ 3 , eine KristailitgroBe in 
der (tOl)-Richtung von 4200 A und eine spezifische 10 
Oberflache nach dem BET-Verfahren von 6,7 m 2 /g. 

Herstellungsbeispiei 2 
fur Magnesiumoxid der neuen Struktur zur 

Anwendung'gemaB der Erfindung ( 

Das gleiche Verfahren wie in Beispiel 1 wurde 
durchgefuhrt, wobei jedoch eine Ammoniaklosung in 
einer Menge von 1,05 Liter (entsprechend 0,7 Aquiva- 
lent, bezogen auf Magnesiumchlorid) im Verlauf von 
etwa 7 Minuten zugesetzt wurde. Ein Tell der erhaltenen 20 
Suspension wurde unmitteibar bei verringertem Druck 
filtriert und dann grundlich mit Wasser und dann mit 
Aceton gewaschen. Das erhaitene Produkt wurde der 
Rontgenbeugungsanalyse und chemischen Analyse 
unterzogen. Durch Rontgenbeugung wurde es als neue, 23 
in Tabeile I aufgefiihrte Substanz identifiziert. Die 
chemische Analyse beiegte, daB dieses Produkt eine 
Zusammensetzung 

Mg(OH)i.89 2 Cl 0 jos • m H 2 0 

hatte. 

Weiterhin wurde das Reaktionsgemisch in einen 
10-Liter-Autoklaven unmitteibar nach der Umsetzung 
gebracht und hydrothermal bei 170°C wahrend 8 
Stunden behandeit. Das Produkt wurde bei verringer- 
tem Druck filtriert, mit Wasser gewaschen und 
getrocknet. Das erhaitene Magnesiumoxid hatte eine 
Deformation in der (lOl)-Richtung von 1,20 x 10~ 3 , eine 
*F^i^lirt3^ 

eine spezifische Oberflache nach dem BET-Verfahren 40 
von 4,2 m 2 /g. 

Herstellungsbeispiei 3 
fur Magnesiumoxid der neuen Struktur zur 
Anwendung gemaB der Erfindung 

Das gleiche Verfahren wie in Beispiel 1 wurde 
durchgefuhrt, wobei jedoch 1,425 Liter (entsprechend 
0,95 Aquivalent, bezogen auf Magnesiumchlorid) der 
Ammoniaklosung im Verlauf von etwa 10 Minuten 
zugesetzt wurden. Ein Teil des Reaktionsgernisches 
wurde entfernt und der Rest unmitteibar in einen 
Autoklaven von 10 Liter ubertragen, worin er 
hydrothermal bei 200° C wahrend 4 Stunden behandeit 
wurde. 

Das vorhergehend entfernte Reaktionsgemisch wur- 
de unmitteibar nach der Reaktion bei verringertem 
Druck hydriert und mit Wasser und dann mit Aceton 
gewaschen. Das Produkt wurde der Rontgenbeugungs- 
analyse und der chemischen Analyse unterzogen. Die 
Rontgenbeugung zeigte, daB das Produkt die neue in 
Tabeile I aufgefiihrte Substanz war. Die chemische 
Analyse zeigte, daB das Produkt die Zusammensetzung 

Mg(OH)i,93iCl 0 .o69 ■ m H 2 0 
hatte. 

Das hydrothermal behandelte Produkt wurde bei 
verringertem Druck filtriert, mit Wasser gewaschen und 
dann getrocknet. 
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Da ltene Magnesiumhydroxid hatte eine Defor- 
mation in der (lOl)-Richtung von 2,05 xlO -3 , eine 
KristailitgroBe in der (lOl)-Richtung von 2840 A und 
eine spezifische Oberflache nach dem BET-Verfahren 
von 8,9 m 2 /g. 



Herstellungsbeispiei 4 
fur Magnesiumoxid der neuen Struktur zur 
Anwendung gemaB der Erfindung 

10 Liter einer waBrigen Mischlosung aus Magnesi- 
umchlorid und Calciumchlorid (Nebenprodukt aus dem 
Verfahren der Herstellung von Natriumchlorid aus 
Meerwasser nach dem Ionenaustausch-Membranver- 
fahren, Mg 2 + = 1,58 Moi/Liter, Ca 2+ =0,765 Mol/Liter) 
und 8,2 Liter (entsprechend 0,8 Aquivalent, bezogen auf 
Magnesiumchlorid) einer waBrigen Calciumhydroxidlo- 
sung in einer Konzentration von 1,54 Mol/Liter wurden 
jeweils bei 30° C gehalten. I Liter Wasser wurde in einen 
2-Liter-Reaktor, der mit Oberlaufeinrichtung ausgeru- 
stet war, gebracht und mittels eines Ruhrers geriihrt. 
Die Temperatur des Wassers wurde auf 30° C 
eingestellt. Unter Anwendung von AbmeBpumpen 
wurde die waBrige Mischlosung von Magnesiumchlorid 
und Calciumchlorid und die waBrige Calciumhydroxid- 
losung in dem Reaktor mit Einfuhrungsgeschwindigket- 
ten von 100 ml/Minute, bzw. 82 ml/Minute zur Ausftih- 
rung der Umsetzung eingefuhrt. Nach der Umsetzung 
wurden 16 Liter der erhaltenen Suspension unmitteibar 
in einen 30-Liter-Autoklaven gebracht und hydrother- 
mal bei 145°C wahrend 8 Stunden behandeit. Der Rest 
des Reaktionsgernisches wurde bei verringertem Druck 
filtriert, mit Wasser und Aceton gewaschen und bei 
Raumtemperatur wahrend 4 Stunden getrocknet. Das 
Produkt wurde einer Rontgenbeugungsanalyse und 
einer chemischen Analyse unterworfen. Die Rontgen- 
beugung zeigte, daB das Produkt die neue in Tabeile I 
•aufgef unr-te^^^ 

Analyse hatte dieses Produkt die Zusammensetzung 
Mg(OH)i, g0 9Clo.o9i • m H 2 0. 



45 Das hydrothermal behandelte' Produkt wurde bei 
verringertem Druck filtriert, mit Wasser gewaschen und 
getrocknet. Das dabei erhaitene Magnesiumhydroxid 
hatte eine Deformation in der (lOl)-Richtung von 
1,80 xl0~ 3 , eine KristailitgroBe in der (lOl)-Richtung 
50 von 2250 A und eine spezifische Oberflache nach dem 
BET-Verfahren von 12,7 m 2 /g. 



Herstellungsbeispiei 5 
55 fur Magnesiumoxid der neuen Struktur zur 

Anwendung gemaB der Erfindung 

2 Liter einer waBrigen Magnesiumnitratlosung mit 
einer Konzentration von 2 Mol/Liter (Temperatur der 
60 Losung 15°C) wurden in einen Reaktor mit einem Inhalt 
von etwa 5 Liter gebracht und grundlich mittels eines 
Ruhrers geriihrt. Eine Ammoniaklosung von 15° C mit 
einer Konzentration von 4 Mol/Liter wurde in einer 
Menge von 1,8 Liter (entsprechend 0,9 Aquivalent, 
65 bezogen auf Magnesiumnitrat) im Verlauf von etwa 20 
Minuten zugegeben. 2 Liter der erhaltenen Suspension 
wurden unmitteibar in einen 5-Liter-AutokIaven uber- 
tragen und hydrothermal bei 1 70° C wahrend 4 Stunden 
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behandelt. Der Rest (1,8 Liter) wurde cBWTttelbar nach 
der Reaktion bei verringertem Druck filtriert und 
griindiich mit Aceton gewaschen. Das Produkt wurde 
einer Rontgenbeugungsanalyse und einer chemischen 
Analyse unterzogen. Das Produkt wurde durch Ront- 
genbeugung als die neue, in Tabelle II aufgefuhrte 
Substanz identifiziert. Die chemische Analyse zeigte, 
daB das Produkt die Zusammensetzung 

Mg(OH),.827(N0 3 )o,i73 * m H 2 0 



hatte. Das hydrothermal behandeite Produkt wurde bei 
verringertem Druck filtriert, mit Wasser gewaschen und 
getrocknet. Das dabei erhaltene Magnesiumhydroxid 
hatte eine Deformation in der (lOl)-Richtung von 
2,40xl0~ 3 , eine KristallitgroBe in der (lOt)-Richtung 
von 4200 A und eine spezifische Oberflache nach dem 
BET-Verfahren von 9,6 m 2 /g. 



g^^mt 



einer Platte spritzguGgePWht. Die physikaiischen 
Eigenschaften und die Feuerverzogerung der Platte 
wurden nach ASTM-Standard und UL-Standard bewer- 
tet. Die Ergebnisse sind in Tabelle III enthalten. 



Vergleichsbeispiel 1 

Es wurde das gleiche Verfahren wie in Beispiel 1 
durchgefuhrt, wobei jedoch 2,2 kg des gebrauchlichen 
Magnesiumhydroxids mit einer Deformation von 
4,7 x 10~ 3 in der (lOl)-Richtung, einer KristallitgroBe 
von 549 A in der (lOl)-Richtung und einer spezifischen 
Oberflache von 21 m 2 /g nach dem BET-Verfahren 
anstelle der in Beispiel I eingesetzten Magnesiumhydro- 
xidteilchen verwendet wurden. Diese wurden unter 
Weglassung eines Oberzuges von Natriumstearat 
verwendet- Die Ergebnisse sind in Tabelle III enthalten. 



Beispiel 1 

2,2 kg des nach Herstellungsbeispiel 1 erhaltenen 
Magnesiumhydroxids wurden in 10 Liter einer waBrigen 
Losung von Natriumstearat zu einer Konzentration von 
10 x 10~ 3 Mol/Liter eingebracht. Das Gemisch wurde 
bei 80° C wahrend 2 Stunden unter Ruhren zum 
Oberziehen der Oberflache der Magnesiumhydroxid- 
teilchen mit Natriumstearat gehalten. Das Produkt 
wurde bei verringertem Druck filtriert, mit Wasser 
gewaschen und getrocknet. 

2,2 kg der mit Natriumstearat uberzogenen Magnesi- 
umhydroxidteilchen wurden mit 1,8 kg Polypropylen 
mit einem Schmelzindex von 6,0 und einer Dichte von 
0,91 in einem Henschel-Mischer vermischt. Die Masse 
wurde auf etwa 230°C erhitzt und in einem Extruder 
schmelzverknetet Die erhaltene Harzmasse wurde zu 



Vergleichsbeispiel 2 

Das gleiche Verfahren wie in Beispiel 1 wurde 
23 ausgefuhrt, wobei jedoch gebrauchliche Magnesiumhy- 
droxidteilchen mit einer Deformation von 2,70 x 10~ 3 in 
der (lOl)-Richtung, einer KristallitgroBe von 647 A in 
der (lOl)-Richtung und einer spezifischen Oberflache 
von 26 m 2 /g anstelle der in Beispiel 1 eingesetzten 
io Magnesiumhydroxidteilchen verwendet wurden. Der 
Oberzug mit Natriumstearat wurde weggelassen. Die 
Ergebnisse sind in Tabelle III enthalten. 



i~) KontroUbeispiel 1 

Das in Beispiel 1 eingesetzte Polypropylen wurde 
allein in der gleichen Weise wie in Beispiel 1 geformt. 
Die Ergebnisse sind gleichfalls in Tabelle III enthalten. 



Tabelle III 



Versuch Injektions- Aussehen der Oberflache Izoci- Zug- Feuer- 

druck f + 1> des Formgegenstandes Sehlag- dehnung (+3) zogerung^ 4 ' 

festig- 



keir 



(+2) 



Beispiel 1 96 Kein Silbermuster 5,2 21,0 V-O 

Vergleichsbeispiel 1 180 Silbermuster vorhanden 0,8 1,9 HB 

Vergleichsbeispiel 2 148 Silbermuster vorhanden 1,1 2,1 HB 

KontroUbeispiel 1 100 Kein Silbermuster 7,1 >100 verbrennbar 

FuBnoten: 

( + l> Relativwerte des Injektionsdruckcs, bezogen auf den zur Formung von Polypropylen allein angewandten. 
' +2) ASTM D256 (kg-cm/cm). 
(+3 > ASTM D638 (%). 
UL-Standards 94 VE. 



Beispiele 2 bis 5 
und KontroIIbeispiele 2 bis 5 

Es wurden 100 Gew.-Teile jedes der in Tabelle IV 
aufgefuhrten thermoplastischen Harze in der gleichen 
Weise wie in Beispiel 1 mit jeweils den in Tabelle IV 



aufgefuhrten anionischen oberflachenaktiven Stoffen 
uberzogenen Magnesiumhydroxidteilchen vermischt, 
65 und jede der erhaltenen Massen wurde bei den in 
Tabelle IV aufgefuhrten Driicken und Temperaturen 
spritzguBgeformt. Die erhaltenen Ergebnisse sind in 
Tabelle IV zusammengefaBt 



: <DE 265993381 _l_> 



Tabelle IV 



13 



26 59 933 



14 



Versuch 



Harz 



Menge an Magnesium- Oberflachenaktiver StofF 



Formungs- 



hydroxidteilchen 
(Gew.-teile auf 
100 Gew.-teile) 



Verbindung Aufgezogene tcm l 10ratur 

Menge 
(Ge\v.-% be- 
zogen auf 
Mg, (OH) 2 ) 



Beispiel 2 


Polyathylen 


Oberzogen (135) 


Natriumoleat 


4,0 


230-240 


fControlle 2 


nicht zugesetzt 








230-240 


Beispiel 3 


Polystyrol 


Uberzogen (125) 


Natriumlauryl- 
benzolsulfonat 


6,5 


240-250 


FControlle 3 


Mg(OH) 2 
nicht zugesetzt 








24U— zjU 


Beispiel 4 


ABS<* 5) 


Oberzogen (125) 


Natriumbehenat 


9 7 


2 SO -260 


Kontrolle 4 


Mg(OH) 2 
nicht zugesetzt 








250-260 


Beispiel 5 


Nylon 6 


Uberzogen (120) 


Natrium- 
octacosanat 


8,7 


290-300 


Kontrolle 5 


Mg(OH) 2 
nicht zugesetzt 








290-300 


Tabelle IV (Fortsetzung) 










Versuch 


SpritzguB- 
druck (+1) 


Aussehen des Formgegenstandes Izod-Schlag- 

festigkeit (+1) 


Zugdehnung (+3) 


Feuerver- 

(+4) 


Beispiel 2 


80 


Kein Silbermuster 


3,4 


29,5 


V-0 


Kontrolle 2 


100 


Kein Silbermuster 


5,0 


>500 




Beispiel 3 


87 


Kein Silbermuster 


4,1 


2,6 


v-o 


Kontrolle 3 


100 


Kein Silbermuster 


7,0 


35,0 




Beispiel 4 


90 


Kein Silbermuster 


21 


4,1 


v-o 


Kontrolle 4 


100 


Kein Silbermuster 


40 


50 




Beispiel 5 


92 


Kein Silbermuster 


14,1 


6,0 


v-o 


Kontrolle 5 


100 


Kein Silbermuster 


19,0 


65 




FuBnoten: 

( * u bis (+4) : Gleiche Bedeutung wie die FuBnoten von Tabeile III. 

r5) ABS ist ein Acrylnitril/Butadien/Styrol-Copolymeres mit einem Gewichtsverhaitnis von 20/23/57. 
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